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Sulfuryl fluoride, which is useful as a fumigant, may be contaminated with sulfur dioxide and possibly 
other impurities such as sulfuryl chloride, depending on the way it is produced. According to the invention, 
sulfur dioxide and, if applicable, sulfuryl chloride fluoride are removed from a contaminated sulfuryl 
fluoride product by using aluminum oxide as an adsorbing agent The method of the invention is highly 
advantageous because it eliminates the need to use activated carbon as an additional adsorbent. 
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@ Reinigung von Sulfurylfluorid 

® Herstellungs- oder anwendungsbedingt kann Sulfuryl- 
fluorid mit Schwefeldioxid und gegebenenfalls anderen 
Verunreinigungen wie beispieisweise Sulfurylchloridfluo- 
rid verunreinigt sein. Es wurde festgestellt, daft Alumini- 
umoxid als Adsorptionsmittel die Abtrennung von 
Schwefeldioxid und r falls enthalten, auch von Sulfuryl- 
chloridfluorid ermoglicht. Die zusatzliche Verwendung 
von Aktivkohle erubrigt sich dadurch. 
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Beschreibung 



[0001] Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur 
Herstellung von gereinigtem Sulfurylfluorid aus Sulfuryl- 
fluorid, das mit Schwefeldioxid verunreinigt ist 5 
[0002] Sulfurylfluorid ist ein Begasungsmittel, beispiels- 
weise zur Anwendung in Museen. Es kann aus Schwefeldio- 
xid, Chlor und Fluorwasserstoff uber Katalysatoren herge- 
stellt werden. Herstellungsbedingt, auch bei anderen Her- 
stellungsverfahren, oder anwendungsbedingt, kann Schwe- 10 
feldioxid als Verunreinigung enthalten sein. Es ist wun- 
schenswert, wenn das Schwefeldioxid aus dem damit verun- 
reinigten Sulfurylfluorid abgetrennt wird. 
[0003] Das US-Patent 4,950,464 lehrt, daB Thionylfluo- 
rid, saure Bestandteile, Wasser und "bestimmte andere Ver- 15 
unreinigungen" mit aktiviertem Aluminiumoxid abgetrennt 
werden konnen. Mit Aktivkohle, so das genannte US-Pa- 
tent, konne Schwefeldioxid, Ruorwasserstoff, chlorierte 
KohlenwasserstofTe und bestimmte andere Verunreinigun- 
gen abgetrennt werden. Die Adsorptionsmittel konnen auch 20 
hintereinander eingesetzt werden. 

[0004] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein 
Verfahren anzugeben, mit welchem die Reinigung von Sul- 
furylfluotid, welches Schwefeldioxid enthalt, vereinfacht 
wird. 25 
[0005] Diese Aufgabe wird durch das Verfahren der vor- 
liegenden Erfindung gelost 

[0006] Das erfindungsgemaBe Verfahren zur Herstellung 
von gereinigtem Sulfurylfluorid aus Sulfurylfluorid, wel- 
ches mit Schwefeldioxid verunreinigt ist, sieht vor, daB man 30 
das mit Schwefeldioxid verunreinigte Sulfurylfluorid in ei- 
ner Adsorptionsstufe mit Aluminiumoxid kontaktiert, um 
Schwefeldioxid abzutrennen. 

[0007] Bevorzugt setzt man aktiviertes Aluminiumoxid 
ein. 35 
[0008] Das Aluminiumoxid kann in beliebiger Form ein- 
gesetzt werden, beispielsweise als Granulat oder als Pulver. 
Es dient dazu, das Schwefeldioxid zu adsorbieren. Andere 
Verunreinigungen wie Thionylfluorid, saure Bestandteile, 
Wasser und Sulfurylchloridfluorid, sofern vorhanden, wer- 40 
den ebenfalls adsorbiert. Aktivkohle ist nicht notwendig, 
insbesondere dann nicht, wenn herstellungsbedingt keine 
chlorierten KohlenwasserstofTe enthalten sind. Bevorzugt 
wird Aktivkohle also nicht eingesetzt, und die Verwendung 
einer einzigen Adsorptionsmittelsorte ist naturlich verfah- 45 
renstechnisch vorteilhaft. 

[0009] Selbstverstandlich kann man auch mehrere Ad- 
sorptionsstufen mit Aluminiumoxid vorsehen. Die erfin- 
dungsgemaBe Reinigung unter Verwendung einer Alurnini- 
umoxid-Adsorptionsstufe kann naturlich mit ublichen Rei- 50 
nigungsmaBnahmen wie Kontaktieren mit Reinigungslosun- 
gen, beispielsweise mit Wasser, schwach alkalischen L6 sun- 
gen, insbesondere schwach alkalischen waBrigen Losungen, 
oder mit einer oxidativen Wasche, beispielsweise mit einer 
waBrigen Wasserstoffperoxidlosung, kombiniert werden. 55 
GemaB einer bevorzugten Ausfuhrungsform kontaktiert 
man das Sulfurylfluorid zunachst mit einer oxidativen Wa- 
sche, vorzugsweise einer waBrigen Wasserstoffperoxidlo- 
sung. AnschlieBend wird das derart vorbehandelte Sulfuryl- 
fluorid durch eine oder mehrere Aluminiumoxid- Adsorpti- 60 
onsmittelstufen geleitet. 

[0010] Das Kontaktieren des Sulfurylfluorids mit Alumi- 
niumoxid wird ublicherweise in einem Temperaturbereich 
von -30°C bis +100°C, vorzugsweise Umgebungstempera- 
tur, und einem Druck im Bereich von 0 bis 20 bar, vorzugs- 65 
weise bei Umgebuhgsdruck, insbesondere in der Gasphase 
durchgefuhrt 

[0011] Das erfindungsgemaBe Verfahren weist den Vorteil 



auf, daB nur eine Sorte an Adsorptionsmittel, namlich Alu- 
miniumoxid, verwendet werden muB. Schwefeldioxid und 
andere Verunreinigungen wie beispielsweise Sulfurylchlo- 
ridfluorid konnen zuverlassig abgetrennt werden. 
[0012] Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung wei- 
ter erlautern, ohne sie in ihrem Umfang einzuschranken. 

Allgemeines 

[0013] Das verwendete Compalox® (AN/V-850) ist ein 
Handelsprodukt der Firma Martinswerk GmbH, Bergheim, 
Deutschland. Es handelt sich um ein aktives, korniges Alu- 
miniumoxid. 

Durchschnittsanalyse: 90 Gew.-% AI2O3 
Gluhverlust: 9 Gew.-% 
Porenvolumen: 0,35 cm 3 /g 
spezifische Oberflache: 200-260 m 2 /g 
Standardkomung: 5-10 mm 
Schuttdichte: 850 kg/m 3 

Beispiel 1 

[0014] S0 2 F 2 -Reinigung, hoher S02-Startgehalt 
[0015] In ein Glasrohr mit einem Inhalt von 250 ml wur- 
den 200 ml Compalox® eingefullt. Durch das gefullte Glas- 
rohr wurden bei 20°C und 1 bar abs. 380 g Sulfurylfluorid 
(SF) mit einem Gehalt von 250 ppm SO2 hindurchgeleitet. 
Die Kontaktzeit betrug dabei 3 sec. Nach der Compalox®- 
Passage wurde ein SC>2-Gehalt von 100 ppm festgestellt. 
(Analysenmethode: GC und Drager-MeBrohrchen SO2). 

Beispiel 2 

[0016] Versuchsaufbau, Versuchsverlauf, Analytik und 
eingesetzte Mengen wie in Beispiel 1. Der SC>2-Gehalt war 
zuvor in einem 8202-Wascher von 250 ppm auf 50 ppm re- 
duziert worden. 



Ergebnis 



Startwert SO2: 50 ppm 
Endwert S0 2 : 32 ppm 



Beispiel 3 

GroBversuch, geringer S02-Startgehalt 

[0017] In ein Stahlrohr mit einem Inhalt von 100 1 wurden 
85 kg Compalox® eingefullt. Durch das gefullte Stahlrohr 
wurden bei 20°C und 1 bar abs. 418 kg Sulfurylfluorid (SF) 
mit einem Gehalt von 25 ppm SO2 hindurchgeleitet. Die 
Kontaktzeit betrug dabei 20 sec. Nach der Compalox®-Pas- 
sage wurde ein SOrGebalt von 10 ppm festgestellt. (Analy- 
senmethode: GC und Drager-MeBrohrchen SO2). 

Beispiel 4 

Feinreinigung 

[0018] Durch das bereits in Beispiel 3 verwendete Com- 
palox® wurden unter den gleichen physikalischen Bedin- 
gungen weitere 527 kg SF mit einem S02-Gehalt von 10 bis 
15 ppm geleitet. Da das eingesetzte SF aus einem laufenden 
SF-ProzeB stammte, wurden unterschiedliche Proben zu Be- 
ginn und bei weiterem Fortschritt der Produktionskampagne 
genommen. Nach der Compalox®-Passage wurden SCVGe- 
halte zwischen 2 und 8 ppm festgestellt. (Analysenmethode: 
GC und Drager-MeBrohrchen SO2). 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von gereinigtem SO2F2 
aus SO2F2, welches mit SO2 verunreinigt ist, wobei 
man das mit SO2 verunreinigte SO2F2 in einer Adsorp- 5 
tionsstufe mit Aluminiumoxid kontaktiert, um SO2 ab- 
zutrennen. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Adsorptionsstufe als SO2 adsorbierendes 
Agens nur Aluminiumoxid enthalt. 10 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB man das SO2F2 vor und/oder nach der Adsorp- 
tionsstufe in mindestens einer Waschstufe mit Wasch- 
fl ussigkeit kontaktiert. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeich- 15 
net, daB man das SO2F2 vor der Adsorptionsstufe in 
mindestens einer Waschstufe mit Wasser, einer 
schwach alkalischen Riissigkeit oder einer oxidieren- 
den Flussigkeit kontaktiert. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich- 20 
net, daB die vor die Adsorptionsstufe geschaltete 
Waschstufe eine waBrige Wasserstoffperoxidlosung 
enthalt. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB das mit SO2 verunreinigte SO2F2 auch SO2FCI 25 
als Verunreinigung enthalt, welches in der Adsorpti- 
onsstufe zwecks Abtrennung mit Aluminiumoxid kon- 
taktiert wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB das Aluminiumoxid aktiviertes Aluminium- 30 
oxid ist. 

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB man das die Adsorptionsstufe verlassende 
SO2F2 einer Nachreinigung unterwirft. 
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